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Abstract of EP0614957 

Curable composition for antlabrasion coating, 

including the constituents 

A - a hydrolysate of an epoxytrialkoxysilane, 

B - a hydrolysate of a silane of formula (I) 

In which each of T<1> and T<2> produces an OH 

group by hydrolytic treatment and Z<1> and 

Z<2> are unreactive organic groups, 

C - colloidal silica, 

D - a specific aluminium catalyst, 

E - optionally, an organic solvent whose boiling 

point is between 70@C and 140@C, and the 

coo'esponding coated articles, optionally treated 

against reflections. 
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@ Compositions de revdtament antiabraslon ^ base d'hydrolysats de silanes et de composds de 
i'aiumlum, et articles revdtus correspondants rftslstant d Tabraslon et aux chocs. 

@ L'invention a pour objet une composition durcissable pour revdtement antf-abrasbn comprenant les 
constituants 
A ' un hydrolysat d'un 6poxytrialkoxysllane, 
B * un hydrolysat d'un sQane de formule (I) 

Tl 

Zl-Si-Z2 
|2 

dans laquelle T^ et 'P condulsent chacun d un groupement OH par traitement hydrolytique et et 
sont des groupements oiganiques non rtoctifs, 

C - de la sllice coIloTdale, 

D • un catalyseur d'aluminium sp6cifiquep 

E - optionnellement un solvent organique dont le point d'^bullition est oompris entre 70*^0 et 140^C. 
et les articles revfitus oonospondants, dventuellement trait6s anti-reflets. 
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La pr^sente invention se rapporte au domaine des compositions polysiioxanes thennodurcissables» plus 
particuli^rementceHes obtenues par hydrolyse et pr6polym6risatbn tfaikoxysilanes organo>fonctionnels etqui 
sont susceptlbles d'Stre utilis^es pour rev3tir et prot6ger contra ('abrasion des articles en mat6riau organlque, 
en particuHer des lentilles ophtalmiques. 
5 Les lentilles ophtalmiques en mat^riau organique transparent, ou vem organlque, plus I6ger que le verre 
mineral, sont maintenant d'un usage tr^s r§pandu. 

Les venres organiques pr^sentent cependant I'inconv^nient d'6tre plus sensibles d ta rayure et k I'abrasion que 
ne le sont les verrss min^raux dassiques. 

11 est done usual de prot6ger les verres organiques par application sur leur surface d'une composition dur- 
10 cissaUe par vole thermique ou photochlmique conduisant d un revdtement anti-abrasion. 

Une technique connue pour former des revdtements anti-abrasion consiste d polymdriser des allcoxysila- 
nes en presence de d^rivto de Taluminium. 

A titre d'exemple de brevet portant sur cette technique, on peut citer le brevet US 4 211 823, dScrivant 
des compositions renfemrtant 
15 - un hydrolysat d'un silane poss6dant un groupement dpoxy et pas morns de deux groupements aikox/ 
directement Ii6s d Tatome de silldum, 

- de fines particules de silice, 

- certains chelates d'aluminium, 

dans un milieu solvent renfermant plus de 1 % en polds d'eau, et qui sont utilisds pour rev6tir des substrata 
20 en matidre plastlque. 

Les revStements obtenus k partir de ces compositions pr^sentent Ttnconv^nient de fragiliser au niveau 
m6canique, et plus particuli^rement au niveau du choc multidirectionnei, le substrat surlequei lis sont appli- 
qu6s. 

En outre, ces revfitements ont une resistance d Tabrasion etd la rayure qui d6croitde fagon tr6s importante 
25 lorqu'ils sont assodSs k un revdtement anti-refiets, constitute d'un d6pdt de mat6riaux di6lectriques et plus 
particuli^rement d'oxydes mStalliques, sur la surface du revdtement anti-abrasion. 

La pr^sente Invention a pour but de fournir une composition polysrioxane thermodurcissabie, renfenmant 
des composes de I'alumtnium, pour I'obtention de revStements r^sistants k I'abrasion, m§me lorsque ceux-ci 
sont assod6s h une couche anti-reflets, et qui ne f ragiiisent pas, ou k un degr^ moindre que les rev3tements 
30 de Tart ant^rieur, le substrat sur lequel ils sont appliques. 

La pr6sente invention a encore pour but de fourn^ une composition stable dans ie temps, conduisant, par 
durdssement, k un revdtement qui, outre les pn>pri6t6s ci-dessus, poss^de 6galement la transparence requise 
pour Tapplication au domaine optique, une bonne adherence aux substrats en matdriau organique, avec ab- 
sence de craquelures et de preference une bonne aptitude k la cdoration. 
35 Les compositions selon I'invention sont des compositions durdssables pour revfitement anti-abrasion 
comprenant les constituants suivants: 

A- Un hydrolysat d'un silane comportant un groupement epoxy et trois groupements alkoxy, ces derniers 

etant directement lies k I'atome de silicium, 

B - Un hydrdysat d'un silane de formule (I) 

40 

T1 

Zl - Si - Z2 (I) 
t2 

dans laquelte et sont des groupements qui, par traitement hydrolytique du silane de formule (I), 
conduisent chacun k un groupement OH, 

Zi et ? sont des groupements organiques lies k i'atome de silicium par une liaison S'hC et qui ne compor- 
so tent pas de groupement susceptible de rSagir avec les siianes hydrdys^s presents dans la composition, 
C - De la silica cdloTdale, 
D * Un compose de I'aiumlnium choisi pamii 

• les chelates d'aluminium 

- les composes de formule (III) ou (IV) 

55 

Al (OCR)n (0R')3-n 
O 
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(R'0)3.„AI(OSIR"3)„ (JV) 

dans tesquelles 

R et R' sont des groupements alkyles d.chathe Iin6aiie ou ramif ide de 1 d 10 atomes de carbone, 

R" est un groupement aikyle d chatne lin^aire ou ramifi6e de 1 & 10 atomes de carbone, un groupement 

ph6nyle, un groupen^ent 

-OCR 
II 
C 



oO R a la signification Indiqu6e cMJessus. 
et n est un nombre entier de 1 ^ 3, 

Lorsque le compost de raluminium est un chelate d'alumlnlum, la composition comporte, de pr6f6rence, 
E - un solvant organique dont te point d*dbullition T, k pression atmosph6rique est compris entre 70 et 

15 UO'^C. 

Le constituant A de la composition est pr6f6rentlellement un hydroiysat d'un 6poxysllane r^pondant k la 
formule (V) 

r2 

(R1 0)3 Si(CH2)a - (OCH2 CH2)b - OCH2 C-CH2 (V) 

\ / 
O 

dans laquelle 

Ri est un groupement alkyle de 1 d 6 atomes de carbone, prdf^rentiellement un groupement m^tliyie ou ^thyle, 
R2 est un groupement m^thyle ou un atome d'liydrogdne, 
a est un nombre entier de 1 d 6, 
30 b reprdsente 0. 1 ou 2. 

Des exemples de tels ^poxysilanes sont le y - glycldoxypropylthm^thoxysilane ou le y -glycidoxypropyt tri6- 
thoxysilane. On utilise pr6f6rentiellement le y -glycidoxypropyl trim6thoxysllane. 

En ce qui concerne le constituant B, il a 6t6 constats que celui-d, utilise en combinaison avec le consti- 
tuant A, permet de diminuer la rigidity du revStement final obtenu et d'accroitre la resistance aux chocs du 
35 venre revStu con-espondant, tout en pr^ervant de bonnes qualit^s de resistance d Tabrasion. 

Pour I'obtention du constituant B, le silane de formule (I) utilise comporte deux groupements et "P, en- 
gag^ dans une liaison avec le silicium et qui, par traitement hydrdytique du dit silane, conduisent chacun k 
un groupement hydroxy, de sorts que le silane de formule (I) hydrolys6 est un disilanol. 

et 1^ sont choisis ind^pendamment Tun de Tautre parmi, par exempie, les atomes de chlore, d'hydro- 
40 g^ne, des groupements acyloxy ou pr§f6iBntletlement, des groupements alkoxy de 1 £1 1 0 atomes de carbone. 
Les groupements et ? du silane de formule (I), de prdfdrence, ne oomportent pas de groupement sus- 
ceptible de rdagir avec les silanes hydrolysis presents dans la composition, tels que des groupements SiOH 
ou des groupements pontants tels que des groupements 6poxy. 

et sont choisis prif^entiellement et inddpendamment Tun de Tautre parmi les groupements alkyles de 
45 1 d 10 atomes de cart>one ou les groupements aryle, de 6 ^ 10 atomes de carbone tels que le groupement 
ph6nyle. 

Des exemples de silanes de formule (I) sont le dim6thyldim6thoxysilane, te dimithyldlithoxysilane, le methyl- 
ph6nyldim6thQxysilane. 

Les hydrotysats des silanes sont priparis de fayon connue en sol. Les techniques expos6es dans le brevet 
so US 4 211 823 peuvent 6tre utills6es. On peut, par exempie, milanger les silanes et effectuer ensulte I'hydro- 
lyse du melange. 

On pr6fdre en outre utiliser pour I'hydrolyse une quantity d'eau stoechtomStrique, c'est d dire une quantity 
molaire en eau correspondent au nombre de moles de fonctbns susceptibles d'engendrer des silanols (par 
exempie Si O Alkyle, Si a. Si H). 
55 Le constituant C de la composition est de la sillce colloidale, c'est d dire de fines particules de silice dont 
le diamfttre est, de pr6f6rence, infdrleur d 50 mfi en dispersion dans un solvant, pr6f6rentlellement alcoolique. 

Un ttcemple d'une telle sllice colloidale est la silice Nissan Sun Collotd Mast qui renferme 30 % de matl&re 
solkle SiOj en suspension dans le mdthanol. 
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Le oonstituant D est un compos6 de raluminium, qui Joue le rdle de catalyseur de durcissement de la 
composition. 

11 est choisi parmi les chelates d'aluminium ou les composes de formules (III) ou (IV) d6taill6es pr6c6demment 
Un chelate d'aluminlum est un compost form6 en faisant r6agir un alcoolate ou un acylate d'alunDinium 
5 avec des agents s^uestrants exempts d'azote et de soufre, contenant de I'oxygdne comme atome de coor- 
dination. 

Le chelate d'alumlnium est de pr6f6rence chois! pamni les composes de fbnmule (II) 

(II) AIXvYa^v 

dans taquelle X est un groupenwnt OL oO L est un groupement alkyle de 1 d 1 0 atomes de cartwne, 
10 Y est au moins un coordlnat prodult k partir d'un compost de formule (1) ou (2) 

(1) M^COCHjCOMz 

(2) M3COCH2CX)OM* 

dans lesquelles 

MS M^, et sont des groupements alkyles de 1 & 10 atomes de carbone 
IS et V prend les valeurs 0,1 ou 2. 

Comme exemples de composes de formule (II), on peut citer rac6tylac6tonate d'aluminlum, r6thylac6toa- 
c6tate blsac6tylac6tonate d'aluminlum, le bisi§thylac6toac6tate ac6tylac6tonate d'aluminlum, le di-n-butoxide 
monoethylac6toac6tate d'aluminlum, le dilpropoxyde monometliylac6toac6tate d'aluminlum. 

Comme composes de fomiule (III) ou (IV), on choisit pr^f^rentiellement ceux pour lesquels R' est un grou- 
20 pement Isopropyle ou dthyle, R et R" sont des groupements mSthyles. 

On peut utiliser comme constituent D un ou piusieurs des composes de formule (II), (III) ou (IV). 
Le constituent D est utilise dans des proportions permettant d'obtenir le durcissement des compositions 
selon rinvention, en une durde de Tordre de quelques heures, d des temperatures de t'ordre de 100^. 
II est g6n6ralement utllls6 dans une proportion de 0,1d 5 % en polds du polds total de ta composition. 
25 Lorsque le constituent D est un chelate d'aluminlum, la composltbn comporte de pr6f6rence un oonstituant 
E qui est un solvant organiquis dont le point d'6buliition T, d pression atmosph6rique, est compris entre 70 et 
140*»C. 

Le oonstituant E, utilise pr6f6rentieliement lorsque le oonstituant D est un chelate d'alumlnium, peut 6ven- 
tuellement 6tre utilise lorsque le constituent D est choisi pannfil les composes de I'aluminium de fbnmule (III) 
30 ou (IV). 

Comme constituent E, on peut utiliser I'^thanot, I'isopropanol, I'acdtate d'6thyle, la m6thyl6thylc6tone, le 
tetrahydropyrane. 

Les compositions selon Tinvention peuvent ^galement renfenner d'autres solvants organlques (outre le 
constituent E), de pr§f6rence alcooliques, tels que le methanol, qui servent d ajuster la viscosity des compo- 
35 sitlons. 

On utilise pr6f6rentleilement les proportions en polds suivantes pour les diff^rents constituents de la 
composition : 

- de 130 d 230 parties du constituent A 

- de 20 d 150 parties du constituent B 

40 - de 30 d 800 parties du constituent C,pr6f6rentiellementde 200^800 

- de 5 d 20 parties du constituent D 

• de 20 d 50 parties du oonstituant E, lorsque le constituant E est present 

En outre, et d'une mani^re g^n^rale, on pr^f^re les compositions dont i'extrait sec th^orique renferme de 
5 d 20 % en polds de mati^res solides provenant du constituant B, pr6f6rentiellement de 8 d 16 % en polds, 
45 le domaine optimal variant de 1 0 d 1 5 % en polds. 

Les composiUons de Tinventlon donnant les mellleures propri6t6s renferment au moins 40 % de matl^re 
sdide (SiOsj provenant du constituant C dans I'extralt sec th^que, de pr6f6rence de I'ordre de 50 %. 

Par poids en matldres solides provenant des constltuants A ou B, on entend le polds calculd en unite Qk 
SI 0(4-i(y2 dans lesquelles Q est un groupement organlque directement lie A I'atome de sllicium par une liaison 
50 Sl-C et Qk SiO(4. leys provient de 0^ SI R'*'(4^ ou Si-R"' engendre SiOH par traltement hydrolytique, et k designs 
0,1 ou2. 

Per poids en matieres solides provenant du constituant C, on entend le poids en Si02. 

Le polds en extraitsec th6orique (EST) est le polds total caicuie de matidres solkies provenant des cons- 
tltuants A, B et C, addlttonne du polds du constituant D. 
65 Les compositions selon I'lnvention comprennent de preference au moins 1 % en poids d'eau. 

Cette eau peut provenir d'une hydrolyse Incomplete des silanes de depart ou de ta reaction de conden- 
sation des silanols formes au cours de cette hydrolyse. 

L'eau peut encore etre ajoutee aux oomposlttons, solt directement, soit par rintermedlalre de sohfants or- 
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ganlques qu! oontiennent eux-m6mes un certain pourcentage d'eau. 

Les compositions peuventaussi Indure divers additifs tela que des agents tensio-actifis fevorisant un meli- 
ieur 6talement de la composition sur ia surfece d revdtir, des absorbeurs UV ou des pigments. 

articles rev6tus selon i'invention sent des articles en mat^riau organique, plus particuli^rement ceux 
5 utilises dans le domaine ophtaimique et sp^dalement en matdriau organique obtenu par polym6risatbn du 
di(allytcarbonate) de didthyi^ne glycol ou du di(allyl carbonate) de bis phenol A. 

En ce qui concerne la mise en oeuvre, les compositions peuvent 6tre appliqu6es partoute technique ap- 
propri^e oonnue en soi : tremp6, centrif ugation, notamment 

Elles sont ensuite durcies thenmiquement dans una gamme de temperature variant de 60''C ^ 200**C. 
10 Les epaisseurs des revStements durcis varient g^nSralement de 1 d 20 p., prdf^rentiellement de 1 d 5 |i. 
Aprto durcissement de ia composition, un revStement anti-reflets peut dtre fbnnn6 en surface du revSte- 
ment anti-abrasion. 

Un revdtement anti-reflets est constitu6 d'un film mono ou multicoucine, de mat^riaux dl^lectrlques, tels 
que SiO, Si02, Sl^hU, T1O2, ZrOz, Ai203 ou MgF2 ou des melanges de ceux-ci. par d6p6t sous vide ou par pul- 
15 v6risation ionique. et il devient ainsi possible d'empdclier I'apparition d'une reflexion d I'interface lentille-air. 
Dans le cas oO la pelltcule comprend une seule couche, son 6palsseur optique doit Stre 6gate d V4 oij X est 
une longueur d'onde comprise entre 450 et 650 nm. 

Dans le cas d'un film multicouche comportant 3 couches, on peut utillser une combinaison correspondent d 
des epaisseurs optiques respectives A/4, ou X/4 - X/4 - X/4. 

20 On peut en outre utiliser un film Equivalent formd par plus de deux couches, ^ la place de Tune quelconque 
des couches faisant partie des trols couches prEcitEes. 

Un des objets de Tinventlon est done constitud d'un article en mat^riau organique, porteur d'un revdtement 
anti-abrasion tel que d6crit pr6c6demment, lui-mdme revdtu d'au moins une couche anti-reflets. 
Les exemples sulvants illustrent I'Invention de fegon plus d6taili6e nrmis non limitath^e. 
25 Pour Tapprtelatlon des propri6t6s des venres revdtus obtenus dans les exemples on a mesur6 : 

- la resistance d I'abrasion, par la valeurobtenue au test BAYER pratiqu6 oohfonndment d la norma ASTM 
F735.81. 

Une valeur eiev^e au test BAYER correspond d un degr6 eiev6 de resistance k rabrasibn. 

- La resistance d la rayure par le test e la laine d'acier. 

30 On utilise de la laine d'ader extra fine n*' 000 STARWAX. 

Avec un morceau de laine d'ader d'environ 3 cm sur 3 cm pile sur lui-mfime, on ef fectue 1 0 aller-retours 
en frottant le venre revetu dans le sens des fibres avec une pression constante lors de cette operation. 
Le venre est ensuite essuye avec un chiffon sec, puis rince e I'aicool. 

On apprecie ensuite visuetlement retat du verre et Ton attribue une notation en fonction de la graduation 
35 suivante: 

0 aucune rayure observee 

1 venre tres peu raye (0 e 5 rayures) 

2 venre peu raye (jusqu'd 20 rayures) 

3 verre assez raye (fusqu'd 50 rayures) 

40 4 venre tres raye (nombre de rayures superieur e 50) 

5 substrat nu (ORMA®). 

- la resistance aux chocs par le test de la chute de bitle. 

On fait tomber des billes avec une energie croissants au centre du verre revetu jusqu'e I'etoilement ou 
la cassure de celul-d. 
45 On calcule ensuite renergle nnyyenne de rupture du verre revetu. 

- respect du verre revdtu, fectue par contr6le visuei. 
Le dassement est le sulvant 

blen pour un venre transparent sans aucune imperfection 
acceptable pour un verre tr^s legerement diff usant 
50 non satisfaisant pour un verre diffusant ou presentant des imperfections de surface. 

- i'adherence du revetement 

Un test d'adherence est effectue sulvant la nonme AFNOR 76 FNT 30-038, qui conduit e un dassement 
deOe5degre8. 

II consists e entalller le revetement d Taide d'un cutter, suhmnt un reseau quadrille de lignes d'inclsion. 
55 e appliquer un ruban adhesif au revetement atnsi quadrille et e essayer de I'arracher e t'aide de celul- 

d. 

Les resultats sont consideres comma bons au degre zero c'est-d-dire que les bords des incisions pra- 
tlquees demeurent parfaitement lisses, et aucun des carres qu'elles deilmitent ne se detache, et ceci 
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mdme apr&s que la lentille revdtue ait 6t6 plong^e dans un bain d'eau bouillante pendant 30 minutes. 
Lea proportions, pourcentages et quantit^s mentionn6s dans les exemptes sont des proportions, pourcen- 
tages et quantit6s en poids sauf precision contraire. 
Le Y - giycidoxypropyltrim6thoxysflane est d6sign6 par GLYMO. 
5 Le dim6thy{di6thoxysliane est d^signd par DMDES. 
EST signif le extratt sec ttidorique. 

Les 6paisseurs des rev6tements polysiloxanes durcis, dans ies exemples, sont compris entre 2 et 5 (im. 
EXEMPLE1 

10 

On fait tomber goutte k goutte 40,85 parties d'adde chiorhydrique 0.1 N dans une solution qui contient 
152,6 parties de GLYMO et 24,5 parties de DMDES. 

La solution hydroiys^e est agit6e 24 heures d temperature ambiante puis on ajoute 400 parties de silice 
coiloTdale d 30 % dans ie methanol, 150 parties de methanol, 10 parties d'acdtylacdtonate d'aluminium et 29,8 
IS parties d'^thylcellosoive. 

On ajouta d la composition une petite quantity d'agent tensio-actif, am6llorant la capacity d'^talement de 
cette composition. 

Uextrait sec thdorique de la composition (EST) renferme de I'ordre de 5 % en mati6re sotlde provenant 
du DMDES hydrolys6. 

20 Des ientilles ophtalmiques ORMA® en verre organique constitud d*un polymdre de di(ailylcarbonate) de 
diethyl 6ne glycol, d'une ^paisseur au centre de 2 nrim sont revdtues par dip coating, puis soumises d une pr6- 
cuisson de 15 minutes d eO^'C. Elles sont ensuite pass6es d i'6tuve d lOO'^C pendant 3 heures. 

EXEMPI-E2 

25 

On fait tomber goutte k goutte 42,9 parties d'acide chiorhydrique 0, 1 N dans une solution oontenant 1 35,7 
parties de GLYMO et 49 parties de DMDES. 

La solution hydrolys6e est agit^e 24 heures d temperature ambiante puis on ajoute 8,8 parties d'ac^tyia- 
cetonate d'aluminium, 26,5 parties d'^thylcellosolve, 400 parties de silice coiloTdale ^ 30 % dans ie methanol 
30 et 157 parties de methanol. 

On ajoute une petite quantity d'agent tensio-actif. 

L'EST de la composition renferme de I'ordre de 10 % en matl^re sollde provenant du DMDES hydrotysd. 
La composition est appllqu6e sur une lentliie ORMA®, d'6paisseur au centre de 2 mm puis trait6e de la 
mdme fagon que dans I'exemple 1 . 

35 

EXEMPLE3 

On felt tomber goutte d goutte 80,5 parties d'acide chiorhydrique 0,1 N dans une solution contenant 224 
parties de GLYMO et 120 parties de DMDES. 
40 La solution hydrolys6e est agit6e 24 heures d temperature ambiante puis on ajoute 718 parties de silice 
cdloldale d 30 % dans le methanol, 15 parties d'acetylacetonate d'aluminium et 44 parties d'ethylceilosolve. 

On ajoute une petite quantite d'agent tensio-actif. 

L'EST de la composition renferme de I'ordre de 13 % en matiere solide provenant du DMDES hydrolyse. 
La composition est appliques sur une lentliie ORMA® d'epalsseur au centre de 2 mm puis traitee de la 
45 mfime fagon que dans I'exemple 1. 

EXEMPLE4 

On opere conformement e I'exemple 2, mais en utilisant 100 g de GLYMO et 96 g de DMDES. 
so LEST de la composition renferme de I'ordre de 20 % en matiere solide provenant du DMDES hydrolyse. 

EXEMPLE 5 (comparatif) 

On fan tomber goutte e goutte 39 parties d'acide chiorhydrique 0.1 N dans 170 parties de GLYMO. 
55 La solution hydrolysee est agitee 24 heures e temperature ambiante puis on ajoute 400 parties de silice 
coiloTdale e 30 % dans le methanol, 11 parties d'acetylacetonate d'aluminium. 33 parties d'ethylceilosolve et 
147 parties de methanol. 

Les Ientilles revetues des exemples 1^5 sont testees et les resultats sont rassembies dans le tableau 1. 
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En r6f, on a indiqu6 les rdsultats donn6s par une lentile ORMA® non ravdtue. 



TABLEAU I 
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Ex1 


Ex2 


Ex3 


Ex4 


Ex5 


Ret 


Lalne d'acier 


0-0.5 


0 


0 


0.5-1 


0 


5 


Test chute de bflle (E rupture en mJ) 


500 


569 


687 


559 


383 




Aspect 


bien 


bien 


bien 


acceptable 


bien 


bien 


Adherence 


bonne 



EXEMPLES6a9 

Chacune des lentilles rev6tues obtenues dans les exemples 1 d 4 est trait6e antl-ref lets. 
Les compositions de revdtement des exemples 6 d 9 oorrespondent respectivementd celles des exemples 1 
&4. 

^ Les lentilles sont trait6es anti-reflets par deposition sous vide par la technique d'6vaporation d'un film mult^ 
couche di base d'oxyde de titane et de silicium d'une ^paisseur giobale de I'ordre de 250 nm. 
Les lentilles trait^es anti-reflets sont test^es et les r^sultats sont rassembl6s dans le tableau II. 



TABLEAU II 





Ex6 


Ex7 


Ex8 


Ex9 


composition correspondent d Texemple rf 


1 


2 


3 


4 


Lalne d'acier 


0.5-1 


0.5-1 


0.5-1 


0.5-1.5 


BAYER 


2,3 


2.9 


3,3 


2.5 


Aspect 


bien 


bien 


bien 


acceptable 


Adherence 


bonne 



3S 

EXEMPLE10 

On fait tomber goutte d goutte 11 7,6 parties d'adde chlorhydrique 0.1 N dans un melange de 330.4 parties 
40 de 6LYM0 et 172.8 parties de DMDES. 

La solution hydrolys6e est agit6e pendant 24 heures d temperature ambianta, puis on ajoute 1066.7 parties 
de silice colloTdale d 30 % dans le methanol et 1 00 parties de m6thyl6thylcetone. 

On ajoute une petite quantity d'agent tenslo-actif (1 ,6 partie en poids). 

La composition obtenue est divls^e en deux fractions 6gales : fraction 1 et fraction 2. 
4S La fraction 2 sera utiiisde dans I'exempie 11. 

On ajoute d la fraction 1. 10.74 parties d'acetytac6tonate d'aluminlum. 1^ composition est ensuite filtr^e 
puis appllquee sur une lentitle ORMA®, d'6paisseur au centre de 2 mm puis traitde de la m6me fagon qu'd 
I'exempie 1. 

L'^nergie de rupture d'une lentiile ainsi revdtue est de 540 mJ. 

so 

EXEMPLE11 

On dissout 3,38 parties d'AI(OiPr)3 dans 20 parties de toluene puis on ajoute une partie d'aclde ac6tique 
en produisant in situ 

55 

AI(OIPr)2(OCCH3). 
0 
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Le melange est aJout6 d la fraction 2 de Texemple 10. 

La composition ainsi obtenue est applfqu6e sur une leritilie ORMA®, d'6paisseur au centre de 2 mm puis 
traitSe de la mdme fa9on qu'd t'exemple 1 . 

L^nergie de rupture d'une lentllle ainsI revfitue estde 651 mJ. 



Revendications 



1. Composition durcissable pour revdtement anti-abrasion comprenant les constituants suivants: 
10 A - Un hydrolysat d'un silane comportant un groupement 6poxy et trois groupements alkoxy, ces der- 

niers 6tant directement ii^ d t'atome de sllicium, 
B - Un hydrolysat d'un stiane de formule (I) 



t1-SI-T^ (I) 

20 dans laquelte et sent des groupements qui,- par traitement hydrolytique du siiane de formule (t). 

condulsent chacun d un groupement OH, 

et Z2 sent des groupements organiques lids k Tatome de sllicium par une liaison Si-C et qui ne 

comportent pas de groupements susceptibles de r^agir sur tes silanes hydrolysis presents dans la 

composition, 
25 C - De la silica coiloTdale, 

D - Un compost de I'aluminium choisi parmi 

- les chelates d'aluminium 

- les composte de formule (Hi) ou (IV) 

(III) AI(0CR)n(0R')3_n 
o 



(IV) (R'0)3.nAI(OSIR"3)„ 

35 dans lesquelles 

R et R' sent des groupements alkyles d chatne liniaire ou ramifite de 1 d 10 atomes de carbone, 
R" est un groupement allcyle d chaine liniaire ou ramif i6e de 1 d 1 0 atomes de carbone, un groupement 
phinyle, un groupement - 



40 



OCR 
II 
o 



ou R d la signification indiquie ci-dessus, 
45 et n est un nombre entler de 1 & 3. 



50 



55 



2. . Composition selon la revendication 1 caract6ris6e en ce qu'elle comprend en outre, lorsque le compost 
de raluminium est un chelate d'aluminium, E) un sohrant organlque dont le point d'6bullttion T t pression 
atmosphdrique, est comprfs entre 70*C et 140''C. 

3. CGnripo6itionselonlarevendicatk)n1ou2,caract6fisdeenoequelesil^ 

(V) (R1 0)3 Si-(CH2)a-(OCH2 CH2)b-0 CH2 C - CH2 

\ / 
O 
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dans laquelle 

est un groupement aikyte de 1 d 6 atomes de carbone, pr6f6rentiellement un groupementm^thyle ou 6thyte. 
R2 est un groupement mdthyle ou un atoms d'hydrogdne, 
a est un nombre entier de 1 d 6» 
5 b repr^sente 0,1 ou 2. 

4. Composition selon la revendication 3. caract^s6e en ce que le silane de formule (V) est le y -glycidoxy- 
propyltrim6thoxysilane. 

5. Composition selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes, caract6ris6e en ce que, dans la for- 
mule (I) du constituant B, 

V et sont des groupements alkoxy de 1 d 10 atomes de carbone, 

et sont choisis parmi les groupements alkyles de 1 d 10 atomes de carbone et les groupements 
arytes de 6 d 10 atomes de carbone tels que le groupement ph6nyle. 



6. Composition selon la revendication 5, caract6ris6e en ce que le silane de formule (I) est choisi parmi le 
dlm^thyldlm^thoxysilane, le dim^thyldi^thoxysilane, le methyl ph^nyldim^thoxysilane. 

7. Composition selon i'une quelconque des revendications pr6c6dentes, caract6ris6e en ce qu'elle comporte 
en outre un sotvant alcoolique. 



8. Composition selon i'une quelconque des revendications pr6c6dentes, caract6ris6e en ce que les propor- 
tions en poids des diff^rents constituants A, B. C, D et E presents dans cette composition sont 

- de 130 d 230 parties de constituant A 

- de 20 d 150 parties de constituant B 
25 - de 200 g 800 parties de constituant C 

- de 5 d 20 parties de constituant D 

- optionnellement. de 20 ^ 50 parties de E 

9. Composition selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes, caract6ris6e en ce qu'elle renferme 
30 au moins 1 % en poids d'eau. 

10. Composition selon t'une quelconque des revendications pr6c6dentes, caract6ris66 en ce que Textrait sec 
th6or{que de cette composition renferme de 5 d 20 % en poids de matidre solide provenant du constituent B. 



11. Composition selon la revendication 10, caract^ris^e en ce que ledit extrait sec thdorique renfenme de 8 
d 16 % en poids de matl^re solide provenant du constituant B. 

12. Composition selon la revendication 11 , caract^ris^e en ce que iedit extreit sec tii^rique renferme de 1 0 
d 15 % en poids de matidre solide provenant du constituant B. 

13. Article en matdriau organlque porteur d'un revdtement anti-abreslon obtenu par durdssement d'une 
composition selon Tune quelconque des revendications pr^c^dentes. 

14. Artide revdtu selon la revendication 1 3, caract6ris6 en ce que ledit artide comprend un pdymdre de dKal- 
lylcarbonate) de di6thyl&ne glycol. 

15. Artide rev6tu selon la revendication 13 ou 14, caract6ris6 en ce qu'il se pr6sente sous la fomne d'une 
lentllle ophtalmique. 



1 6. Artide revdtu selon la revendication 1 5, caract6ris6 en ce qu'il comporte, k la surface de son revdtement 
50 anti-abresion au moins un revStement anti-reflets. 

1 7. Artide rev6tu selon la revendication 1 6, carad6ris6 en ce que le revdtement anti-reflets est constitud d'un 
film mono ou mutticouche d'oxydes mStalliques. 

55 
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